© REPUBLIQUE FRANQAISE (H) N° de publication 



INSTITUT NATIONAL 
DE LA PROPRIETE INDUSTRIELLE 



PARIS 



(6 n'utiliser que pour les 
eommandes de reproduction) 

N° d'enregistrement national 



2 798 863 
99 12005 



(fj) Int CI 7 : B 01 D 1 1/00, B 01 D 15/00, 53/02 



CO 
CO 
CO 

CO 

o> 

CM 

DC 
LL 



DEMANDE DE BREVET D'INVENTION 



A1 



(22) Date de depdt ; 27.09.99. 
@) Priority : 



@) Date de mise a la disposition du public de la 
demande : 30.03.01 Bulletin 01/13. 

@) Liste des documents cites dans le rapport de 
recherche prSliminalre : Se reporters la fin du 
present fascicule 



References a d'autres documents natlonaux 
apparentes : 



(fj)Demandeur(s) : SEPAREX — FR. 



© {jjyen^ur(s) : PERRUT MICHEL et M AJEWSKI 



@Titulalre(s): 



@) Mandatalre(s) : CABINET BRUDER. 



produFt A L ' ETAT ADS0RBE SUR UN SUPPORT P0REUX DE composes 

„ La pr6sente Invention concerne un proc6d6 et une 
installation permettant.la mise a I'etat adsorbe, sur un sup- 
port poreux, de composes contenus dans un produit, dans 
equal, au cours d'une premiere etape, on realise I'extrac- 
tion aes composes en mettant en contact avec le produit au 
E252* U J so,vant 8 Passion supercritique conduisant a rob- 
tent ion cfun melange d'extraits et de solvant 

J? ro £.f d ? es .* caract6rls ^ en ce que, dans une seconde 
etape on elimlne I eau contenue dans le melange d'extraits ^ 
et de solvant, on r&gle les conditions de temperature et de 
press on de facon a obtenlr, une premiere phase constitute 

rtN.2«J! nt a £ ta n ga , z _? ux . et une seconde phase constituee 
fl un melange de liquldes forme de solvant et des extraits du 
produit, on fait percoler ces deux phases a travers un sup- 
port poreux apte a adsorber les extraits. on vaporise le sol- 
vant contenu dans la seconde phase. 
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La presente invention concerne un procede et une 
installation permettant, industriellement , la mise h 1 • etat 
adsorbe, sur un support poreux, de certains composes actifs 
contenus dans des produits naturels ou synthetiques. Plus 
pr<§cis<§ment une telle operation sera effectuee apres une 
phase preliminaire au cours de laquelle lesdits composes 
actifs seront extraits de ces produits k 1 1 aide d'un 
solvant porte" & pression supercritique, c f est-a-dire un 
fluide en etat supercritique ou un liquide subcritique. 

On sait en effet que les corps sont generalement 
connus sous trois etats, II savoir solide, liquide ou gazeux 
et que I'on passe de 1'un h 1' autre en faisant varier la 
temperature et/ou la pression. Or il existe un point au- 
deia duquel on peut passer de l'etat liquide & l'etat gaz 
ou vapeur sans passer par une Ebullition ou a 1» inverse par 
une condensation, mais de fagon continue : ce point est 
appeie le point critique* 

On sait egalement qu'un fluide en etat supercritique, 
c'est-&-dire un fluide qui est dans un Etat caracterise 
soit par une pression et une temperature respectivement 
superieures a la pression et £ la temperature critiques 
dans le cas d'un corps pur, soit par un point representatif 
(pression, temperature) situe au-deia de l'enveloppe des 
points critiques representes sur un diagramme (pression, 
temperature) dans le cas d'un melange, presente, pour de 
tres nombreuses substances, un pouvoir solvant eieve sans 
commune mesure avec celui observe dans ce mime fluide h 
l'etat de gaz comprime. II en est de meme des liquides dits 
«subcritiques» c«est-a-dire des liquides qui se trouvent 
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dans un etat caracterise soit par une pression superieure & 
la pression critique et par une temperature inferieure h la 
temperature critique dans le cas d'un corps pur, soit par 
une pression superieure aux pressions critiques et une 
temperature inferieure aux temperatures critiques des 
composants dans le cas d ! un melange (voir & ce sujet 
1' article de Michel PERRUT - Les Techniques de 1 1 Ingenieur 
"Extraction par fluide supercritique, J 2 770 - 1 i 12, 
1999"). 

Les variations importantes et modulables du pouvoir 
solvant des fluides supercritiques sont d'ailleurs 
utilisees dans de nombreux procedes d» extraction 
(solide/fluide) , de f ractionnement ( liquide/f luide ) , de 
chromatographie analytique ou preparative, de traitement 
des materiaux (ceramiques, polym&res, . . , ) . Des reactions 
chimiques ou biochimiques sont egalement realisees dans de 
tels solvants. II est & noter que les proprietes physico- 
chimiques du dioxyde de carbone ainsi que ses param£tres 
critiques (pression critique : 7,4 MPa et temperature 
critique : 31 'C) en font le solvant prefere dans de 
nombreuses applications, d'autant qu'il ne presente pas de 
toxicite et est disponible h tr£s bas prix en tres grande, 
quantite. Solvant non polaire, le dioxyde de carbone porte 
* pression supercritique est parfois additionne d'un co- 
solvant constitue notamment par un solvant organique 
polaire qui a pour fonction de modifier le pouvoir solvant 
de fagon notable, surtout vis-a-vis de molecules presentant 
une certain© polarite, 1'ethanol etant souvent utilise & 
cette fin. Toutefois, certains composes sont plus 
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favorablement extraits par un hydrocarbure leger ayant de 2 
a 5 atomes de carbone, et plus favorablement, de 2 a 4 
atomes de carbone, a pression supercritique . 

L'un des avantages principaux des procedes utilisant 
5 des fluides a pression supercritique en tant que solvants 
reside dans la facilite de realiser la separation entre le 
solvant et les extraits et solutes, ainsi qu'il a ete 
d<Scrit dans de nombreuses publications et, pour certains 
aspects importants de mise en oeuvre, dans le brevet 
10 francais FR-A-2 584 618. Les proprietes interessantes de 
ces fluides sont d'ailleurs utilisees depuis longtemps en 
extraction solide-f luide et f ractionnement liquide-f luide, 
ainsi qu'il est decrit dans 1' article cite precedemment . 

On sait enf in que 1 ■ extraction de produits naturels 
15 par un fluide a pression supercritique conduit a des 
extraits de tres grande qualite qui sont de plus en plus 
utilises dans de nombreuses applications. Toutefois, ces 
extraits, comme d'ailleurs les extraits obtenus avec 
d'autres moyens comme par exemple 1' extraction par solvant 
20 organique, se presentent souvent comme des produits tres 
visqueux ou mime pateux, dont la manipulation n'est pas 
axsee ; si bien que leur incorporation dans des supports 
sol ides, le dosage et le melange avec une mat rice et, 
Sventuellement d'autres principes actifs, au sein d'un 
25 excipient solide sont tres difficiles. On est parfois 
contraint de les mettre en solution dans un solvant 
organique pour realiser 1 ' impregnation d'un excipient 
solide, ce qui est regrettable puisque disparalt ainsi un 
ayantage determinant dans de nombreuses applications pour 



lesquelles il y a lieu d » eviter tout contact du produit 
avec un solvant organigue. 

La presente invention a pour but de proposer des 
moyens permettant, a des fins de production industrielle, 
d'extraire des principes actifs d«int<£r§t notamment 
pharmaceutique, cosmetologique , dietetique, de mati&res 
premieres diverses dans lesquelles ils se trouvent dilues, 
en concentration variable, selon l'origine de ces matieres 
premieres et la p<§riode de leur recolte, comme c'est 
tou jours le cas pour les produits d'origine naturelle, et 
de fixer 1» extrait obtenu au cours de 1' extraction dans une 
matrice poreuse adequate par impregnation en une seule et 
m£me operation. 

Suivant 1* invention on couple 1> operation 
d f extraction par fluide a pression supercritigue, avec une 
seconde operation au cours de laquelle on realise, de fagon 
simultan^e, la separation de 1 ■ extrait melange au fluide 
solvant et 1 ■ impregnation d'un milieu poreux par cet 
extrait. 

La presente invention a ainsi pour objet un procede 
de mise a l'etat adsorbe, sur un support poreux, de 
composes contenus dans un produit, dans lequel, au cours 
d'une premiere etape, on realise 1« extraction des composes 
en mettant en contact avec le produit au moins un fluide 
solvant a pression supercritique conduisant a l'obtention 
d'un melange d ' extraits et de fluide solvant, caracterise 
en ce que, dans une seconde etape on eiimine 1 ' eau contenue 
dans le melange d' extraits et de fluide solvant, on regie 
les conditions de temperature et de pression de fagon a 



obtenir, dans une enceinte, deux phases, a savoir une 
premiere phase essentiellement constitute du fluide solvant 
h l'ttat gazeux et une seconde phase constitute d'un 
melange de liquides form<§ de fluide solvant et des extraits 
du produit, on fait percoler ces deux phases h travers un 
support poreux apte a adsorber les extraits, on vaporise le 
fluide solvant contenu dans la seconde phase. 

Pr£f erentiellement on assurera 1 1 Elimination de l'eau 
en faisant percoler le m§lange d' extraits et de fluide 
solvant sur un lit de produit adsorbant apte h fixer l'eau 
de fagon selective, 

Le fluide solvant pourra §tre constitue" de dioxyde de 
carbone pur, de protoxyde d' azote ou d'un hydrocarbure 
l£ger comptant de 2 £ 4 atonies de carbone, Le fluide 
solvant pourra §tre pur ou tventuellement additionne* d'un 
ou plusieurs co-solvants. Ainsi le fluide solvant pourra 
notamment etre constitue* d'un melange de dioxyde de carbone 
avec au moins un co-solvant constitue* d'un alcool et 
pr<§f enablement d'tthanol, d'une c<§tone et pr<§f enablement 
d» acetone, d'un ester et pr£f enablement d' acetate d'Ethyle. 

Pr<§f Erentiellement la premiere Etape d' extraction 
pourra etre rEalisEe & une pression comprise entre 7,4 MPa 
et 80 MPa, et prEf Erablement entre 10 MPa et 40 MPa, et & 
une temperature comprise entre 0°C et 80 - C. De meme la 
percolation des deux phases & travers le support poreux 
pourra etre ef f ectuEe h une pression comprise entre 1 MPa 
et 10 MPa, et prEf enablement entre 4 MPa et 8 Mpa, et k une 
temperature comprise entre 0'C et 80*C. 
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La prdsente invention a Sgalement pour objet une 
installation d 1 extraction/impregnation du type comportant 
un extracteur contenant un produit dont on souhaite 
extraire les composes, qui est traverse a cet effet par au 
moins un fluids solvant a pression supercritique, 
caracttrise en ce qu'il comporte successivement , en aval de 
1 'extracteur, des moyens d ' elimination de 1 1 eau contenue 
dans les composes extraits, des moyens aptes a creer, dans 
une enceinte d ' impregnation contenant un milieu poreux, 
deux phases, a savoir une premiere phase essentiellement 
constitute du fluide solvant a l'etat gazeux et une seconde 
phase constitute d'un melange de liquides forme de fluide 
solvant et des extraits du produit, de fagon a realiser 
1' adsorption par le milieu poreux des composes extraits. 
L' enceinte d ' impregnation pourra comporter des moyens 
d'apport d'enthalpie, notamment constitues d'une double 
enveloppe a circulation de fluide caloporteur. 

L' installation pourra egalement comporter, en aval de. 
1' enceinte d ' impregnation, des moyens de condensation du 
fluide solvant. 

Dans une variante de mise en oeuvre de 1' invention 
1' extracteur pourra etre constitue d'une Colbnne de 
fractionnement fonctionnant a contre-courant , adaptee au 
traitement de matiSres premieres liquides. 

On decrira ci-apres, a titre d'exemples non 
limitatifs, diverses formes d' execution de la presente 
invention, en reference a la figure unique annexee qui 
represents de fagon schematique une installation permsttant 
de mettre en oeuvre le procede -suivant 1' invention. 
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Comme il a ete decrit en detail dans 1» article et le 
brevet cites precSdemment , on sait que les precedes 
d' extraction et de f ractionnement utilisant un fluide & 
pression supercritique comprennent deux etapes successives: 
une premiere etape au cours de laquelle le fluide solvant 
est mis en contact avec la matiere premiere a traiter, dans 
des conditions de pression et de temperature telles que son 
pouvoir solvant vis-a-vis des composes & extraire est 
eieve, et une seconde etape durant laquelle le fluide est 
plac<§ dans des conditions de pression et de temperature 
telles que son pouvoir solvant est tres faible vis-^-vis 
des produits qu'il a extraits de la matiere premiere lors 
de l'j§tape anterieure, ce qui permet la separation de ces 
extraits, le fluide etant ensuite recycle* A la difference 
des raises en oeuvre classiques consistant £ separer les 
deux phases obtenues lors de cette seconde etape dans des 
separateurs gravitaires ou inertiels, le procede selon 
l 1 invention consiste h faire percoler le melange de ces 
deux phases au sein d'un milieu poreux. 

On a remarque que si l'on opere sans precaution 
particuliere, les extraits ne se repartissent pas de facon 
homogene sur et h l'interieur du milieu poreux et, meme en 
procedant & 1' agitation de ce milieu poreux s'il est sous 
forme pulverulente ou granulaire, par exemple £ 1 • aide 
d'une turbine en rotation, on obtient en general des 
grumeaux de taille variable resultant de 1 ' agglomeration 
des particules du milieu poreux par les extraits qui, au 
lieu de penetrer dans les pores, restent en surface sans 
repartition homogene. De plus, les produits naturels, 
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susceptibles d'etre avantageusement traites par un procede 
de ce type, ayant tou jours une certaine teneur en eau, les 
extraits contiennent tou jours de l'eau dont la presence 
complique leur adsorption sur les supports poreux ou 
excipients car la plupart de ceux-ci ont une grande 
af finite" pour l'eau, si bien que leur structure et leurs 
propriety mecaniques sont gravement alterees par l'eau 
ainsi apportde par le fluide en mime temps que les extraits 
vises. 

Par contre, lorsque l'on piege l'eau, notamment par 
un adsorbant seiectif, et que l'on opere ensuite 
1 1 impregnation du milieu poreux dans des conditions de 
pression et de temperature determinees, on constate que, de 
facon surprenante, les extraits impregnent ce milieu poreux 
de maniere tres homogene et reproductible, donnant par 
exemple naissance & une poudre non collante et presentant 
une bonne fluidity dans le cas ou le milieu poreux initial 
presente egalement ces caracteristigues. • 

On decrira ci-apres, en regard de la figure unique un 
exemple d ' installation permettant de mettre en oeuvre le 
procede suivant 1' invention. 

Cette installation est d£rivee d'une unite classique 
d' extraction par fluide a pression supercritique destinee 
au traitement de matieres solides en discontinu. Elle 
comprend un extracteur 1 contenant un panier 2 destine h 
recevoir la matiere premiere & traiter, et une pompe & 
membrane 3 qui distribue du dioxyde de carbone liquide a la 
pression de travail, au travers d'un echangeur de chaleur 4 
permettant de chauffer le fluide a la temperature de 
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travail, A la difference des installations classiques 
d f extraction par fluide a pression supercritique, le fluide 
sortant de I'extracteur 1 est conduit dans un recipient 5 
qui contient un milieu poreux adsorbant seiectif de l'eau, 
tel que notamment du tamis moieculaire 3A, Le fluide qui 
est dans les memes conditions de pression et de temperature 
que celles regnant dans I'extracteur 1, percole a travers 
le milieu poreux ou il abandonne l'eau qu'il contient. 

Le recipient 5 est r£uni a une vanne de detente 8 par 
1 1 interm<§diaire d'un echangeur r^chauffeur 7, La sortie de 
la vanne 8 est relive au fond d'une enceinte d ■ impregnation 
9 qui contient le milieu poreux 10 dans lequel on souhaite 
adsorber les extraits, L ! enceinte 9 comporte des moyens de 
chauffage constitues par exemple d'une double enveloppe 11 
dans laquelle circule un fluide caloporteur, ce qui permet 
d» avoir une bonne vaporisation du fluide solvant. On a done 
dans ces conditions, dans 1' enceinte d 1 impregnation 9, une 
phase gazeuse constituee par du fluide solvant et une phase 
liquide constituee des extraits et du fluide solvant. 

Le milieu poreux 10 est choisi en fonction de 
l f utilisation ulterieure que l'on souhaite faire du produit 
final, que ce soit un milieu granulaire ou pulverulent 
particulierement adapte pour une utilisation en dietetique, 
en pharmacie ou en cosmetique, ou un milieu massif. Dans le 
cas le plus frequent ofc ce milieu se presente sous forme 
granulaire ou pulvfirulente, une mise en oeuvre 
particulierement avantageuse consiste a agiter ce milieu 
poreux au sein de 1" enceinte d ' impregnation 9 par tout 
moyen adequat, pair exemple au moyen d'une turbine 14 mue 
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par un moteur Slectrique 16 via un systeme d'entrainement 
magn£tique 18. 

La partie sup<§rieure de 1' enceinte 9 est r§unie a la 
pompe 3 au travers d'un condenseur 12. 

On peut bien entendu, suivant l f invention, utiliser 
tout autre systeme de separation, et on pourrait remplacer 
1 1 extracteur 1 par une colonne de f ractionnement permettant 
le traitement de matieres premieres a 1 1 £tat liquide en 
continu ou en discontinu, le fluide sortant de la colonne 
<§tant traits de la meme maniere que celle dScrite 
pr£c£demment . 

Dans une variante de l 1 invention, on utilise une 
pompe annexe pour introduire dans 1 T extracteur 1 un ou 
plusieurs co-solvants organiques permettant de modifier le 
pouvoir solvant et la polarite du fluide solvant. Souvent, 
on choisit d 1 additionner de l'ethanol qui peut etre de 
quality alimentaire ou CODEX selon la destination des 
produits ainsi <§labor<§s. On peut aussi f avorablement 
utiliser comme co-solvant un hydrocarbure l§ger ayant entre 
2 et 8 atomes de carbone. Dans le cas oti l«on utilise un 
co-solvant, on choisira naturellement un milieu poreux qui 
n'est pas altere* par ce co-solvant, De plus, en fin 
d» operation d » extraction-impregnation, on prendra soin de 
balayer le milieu poreux avec du fluide solvant pur sans 
co-solvant afin d'Sliminer le co-solvant adsorbed 

On a constats que, dans ces conditions, l'on obtenait 
une excellente diffusion du fluide au travers des pores du 
milieu poreux et corrSlativement 1 ■ entrainement dans ces 
derniers des. extr aits et leur adsorption dans les pores. 
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Un apport d'enthalpie est reguis pour maintenir une 
quantity constante de fluide a 1 » etat liquide au sein de 
1' enceinte d * impregnation 9, k mesure qu'est injects le 
fluide provenant de 1' extraction et qu'est done vaporish un 
debit identique de fluide qui sort de cette enceinte a 
l'<§tat gazeux. Cet apport d'enthalpie doit etre 
soigneusement regie afin d'eviter soit, s'il est 
insuffisant, 1 ■ accumulation de fluide liquefie dans le 
recipient d » impregnation qui finira.it par ressortir sous 
cette forme liquide en emportant une partie des extraits, 
soit, s'il est trop important, la vaporisation totale du 
fluide et la precipitation non contrClee des extraits. 

Comme il sera illustrS dans les exemples suivants de 
mise en oeuvre du procedS et de 1 ■ installation selon 
l 1 invention, il est surprenant de realiser 1 ■ extraction et 
d'obtenir une impregnation tres homogene de differents 
excipients par les extraits en une seule operation, sans 
avoir- jamais a manipuler les extraits eux-memes, ce qui ne 
peut qu'eviter tout risque de degradation par oxydation a 
l'air ou par 1' exposition a la chaleur, puisque tout 
contact avec l'air est evite et l» ensemble des operations 
est conduit a une temperature voisine de l'ambiante. 

On decrira ci-apres plusieurs exemples de 1' invention 
qui ont ete mis en oeuvre avec 1 ■ installation prec^demment 
dScrite et dont les parametres de f onctionnement etaient 
les suivants : 

Volume du panier 2 : 0,5 1 

D£bit de la pompe 3 : 1 a 5 kg/h 

Pression de travail : de l'ordre de 30 MPa 
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Temperature cie travail : entre 10 °C et 80 *C 

Contenu du recipient 5 : lOOg de zeolithe 3A 

Volume de 1' enceinte 

d 1 impregnation 9 : 4,5 1 

Materiau poreux : poudre de maltodextrine de 

qualite alimentaire obtenue 
par hydrolyse partielle 
d 1 amide de maXs, 

Vitesse de rotation 

de la turbine 18 : 120 tours/minute 

Exemple 1; Extraction et impregnation de KAVA-KAVA: 
Kava-kava est le nom local d f un arbuste sauvage des lies du 
Pacifique, identifie comme Piper methystlcum ou Piper 
wichmannu, dont les racines contiennent des produits de 
grand interSt pharmacologique appeies kavalactones , 
largement utilises sous differentes formes comme 
tranquillisant et euphorisant naturel, 

L 1 extraction a ete conduite sur 100 g de poudre de 
racines sechees, broySes vers 200 jum environ, avec un debit 
de 3 kg/h de dioxyde de carbone a 25 MPa et 40 et a 
fourni un extrait qui se pr<§sente comme une pate tris 
visqueuse jaune fond a odeur caracteristique . Apres 
adsorption de 1 • eau le fluide a ete detendu a 6 MPa et 
injecte par le bas dans 1 • enceinte d » impregnation 9 
contenant 100 g de maltodextrine. On a observe que le gaz 
comprint sortant par le haut de 1- enceinte 9 possSdait une 
temperature constante voisine de 40 'C en regime etabli. 
Apres avoir poursuivi 1« operation pendant 510 min, 
1* enceinte d - impregnation 9 a ete decomprimee et l'on a 
recupere dans celle-ci 114,8 g d'une poudre jaune vif, 
presentant 1' odeur caracteristique de l> extrait de kava- 
kava et coulant sans probleme en 1 > absence de tout grumeau 
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ou agglomerat, ideale pour la fabrication de comprimes, en 
melange eventuel avec un excipient ou d'autres principes 
actifs. Un echantillon de cette poudre a ete reextrait au 
chloroforme et analyse par chromatographie en phase 
gazeuse. On a constate que l'extrait fixe sur la 
maltodextrine etait constitue de 89% en masse de 
kavalactohes dont 1 ' identification permet de verifier que 
l'abondance relative de chacun de ces composes est conforms 
avec ce qui est trouve dans un extrait classique. Ceci 
confirme done a la fois la haute selectivity de 
1" extraction par le dioxyde de carbone a pression 
supercritique et la fixation complete de l'extrait sur la 
maltodextrine . 

Exemple 7 i Extraction et impregnation de KAVA-KAVA: 
On a procedd a une seconde operation dans des 
conditions identiques a celles utilis6es dans 1' exemple 1, 
a la difference que, cette fois, la masse initiale de 
maltodextrine etait de 50 g seulement. Apres 510 min 
d'operation on a obtenu 65,6 g de poudre dont les 
caracteristiques sont identiques a celles de la poudre 
obtenue a 1- exemple 1, a la difference que sa couleur et 
son odeur sont plus intenses. L'analyse de l'extrait fixe a 
revele un pourcentage en kavalactones de 91% en masse, avec 
une repartition entre leg differents composes quasi 
identique a celle observee dans 1' exemple precedent. Ceci 
montre que l'on peut charger la maltodextrine d'au moins 
30% en masse d' extrait. 
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Exemple 3 ; Extraction et impregnation de KAVA-KAVA : 
On a proc£de h une troisieme operation dans des conditions 
identiques St celles utilis^es dans 1 1 exemple 2, h la 
difference que, cette fois, on a choisi un milieu poreux 
compost d'un melange intime de poudres de maltodextrine et 
de lecithine de soja de qualite alimentaire, a. raison de 45 
g de maltodextrine pour 5 g de lecithine . La masse initiale 
de milieu poreux a ete fixee h 50 g. Apres 510 min 
d' operation on a obtenu 6 4 , 2 g de poudre, dont les 
caractSristiques se sont r^velees voisines de celles de la 
poudre obtenue & 1 ' exemple 1, h la difference que sa 
couleur et son odeur sont plus intenses . L 1 analyse de 
l'extrait fixe a conduit & un pourcentage en kavalactones 
de 90% en masse, avec une repartition entre les diff brents 
composes quasi identique a celle observee dans 1' exemple 
precedent. Cette poudre presente ainsi l'avantage, par 
rapport aux poudres obtenues dans les exemples 1 et 2, de 
se disperser plus facilement dans l'eau, donnant lieu h un 
trouble ressemblant £ celui obtenu en diluant du pastis 
dans I'eau. On peut done non seulement l'utiliser dans des 
formulations seches, telles que les comprimes, mais 
egalement sous forme d 1 une poudre h delayer dans l'eau pour 
preparer une potion buvable. 

Exemple — 4: Extraction et impregnation d'un epice 
(Curcuma) : 

L> 1 extraction a ete conduite sur une masse totale de 
800 g du Curcuma moulu, repartie en 4 lots de 200 g places 
successivement dans 1 ' extracteur 1 avec un debit de 2,4kg/h 
de dioxyde de carbone ^ 40 °C et 2 9 MPa. Apres elimination 
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de l'eau ce dernier a 6t6 detendu & 5 MPa et injects par le 
bas dans l 1 enceinte d 1 impregnation 9 contenant une masse de 
400 g de maltodextrine qui a £t<§ impr<§gnee successivement 
avec les extraits issus des quatre lots. Apres avoir 
poursuivi 1 ' operation pendant quatre periodes de 50 min 
chacune, 1'on a r<§cupere 445 g d'une poudre orangee tres 
homogene, presentant l'odeur et le goat caract<§ristique de 
l'extrait du Curcuma. 

Exemple 5: Extraction et impregnation d'un melange 

d'epices (Poivre noir + Paprika doux) . 

On a procede a une operation d' extraction et 
impregnation des epices dans des conditions identiques a 
celles utilisees dans 1' exemple 4, & la difference que, 
cette fois, la charge etait constituee d'un melange de 180 
g de poivre et de 20 g de paprika. Apres avoir passe 8 f 4 kg 
de dioxyde de carbone, on a obtenu 412 g de poudre rouge 
tres homogene en I 1 absence de grumeau ou agglomerat. 
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RE ygND I CAT % QNS 

1.- ProctdS de mise. a .l>6tat adsorbs, sur un support 
poreux, de composes contenus dans un produit, dans lequel, 
au cours d'une premiere ttape, on realise 1' extraction des 
composes en mettant en contact avec le produit au moins un 
fluide solvant a pression supercritiqiie conduisant a 
l ! obtention d»un melange d'extraits et de fluide solvant, 
caracttrist en ce que, dans une seconde etape : 

on elimine l'eau contenue dans le melange 
d'extraits et de fluide solvant, 

- on rdgle les conditions de temperature et de 
pression de fagon a obtenir, dans une enceinte (9), deux 
phases, a savoir une premiere phase essentiellement 
constitute du fluide solvant a 1 « <§tat gazeux et une seconde 
phase constitute d'un melange de liquides formt de fluide 
solvant et des extraits du produit, 

- on fait percoler ces deux phases a travers un 
support poreux apte a adsorber les extraits, 

- on vaporise le fluide solvant contenu dans la 
seconde phase, 

2. - ProctdS suivant la revendication 1 caracttrist en 
ce que l'on assure 1 Elimination de l'eau en faisant 
percoler le melange d'extraits et de fluide solvant sur un 
lit de produit adsorbant apte a fixer l'eau de facon 
selective. 

3. - Proc<§d6 selon l'une des revendications 1 ou 2 
caracttrist en ce que le fluide solvant est constitut de 
dioxyde de carbone, de protoxyde d' azote ou d'un 
hydrocarbure ltger ayant de 2 a 8 atomes de carbone. 
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4. - Procede suivant 1 ' une des revendications 
precedentes caracterise en ce que le fluide solvant est un 
fluide pur. 

5. - Procede selon l'une des revendications 1 a 3 
caracterise en ce que le fluide solvant est additionnS d'au 
moins un co-solvant . 

6. - Procede suivant la revendication 5 caracterise en 
ce que le co-solvant est constituS d'un alcool et 
preferablement d'ethanol, et/ou d'une cetone et 
preferablement d' acetone, et/ou d'un ester et 
preferablement d 1 acetate d'Sthyle. 

7. - Procede selon l'une des revendications 
precedentes caracterise en ce que la premiere etape 
d' extraction est realisee a une pression comprise entre 7,4 
MPa et 80 MPa, et preferablement entre 10 MPa et 40 MPa, et 
a une temperature comprise entre 0*C et 80 *C. 

8. - Procede selon l'une des revendications 
precedentes caracterise en ce que la percolation des deux 
phases a travers le support poreux est effectuee a une 
pression comprise entre i MPa et 10 MPa, et preferablement 
entre 4 MPa et 8 Mpa, et a une temperature comprise entre 
0'C et 80'C. 

9. - Installation d • extraction/impregnation du type 
comportant un extracteur (1) contenant un produit dont on 
souhaite extraire les composes, qui est traverse a cet 
effet par au moins un fluide solvant a pression 
supercritique, caracterise en ce qu'il comporte 
successivement, en aval de 1» extracteur (1), des moyens (5) 
d' elimination de l'eau contenue dans les composes extraits, 
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des moyens aptes a crter, dans une enceinte d ' impregnation 
(9) contenant un milieu poreux, deux phases, & savoir une 
premiere phase essentiellement constitute du fluide solvant 
£ l'ttat gazeux et une seconde phase constitute d'un 
melange de liquides formt de fluide solvant et des extraits 
du produit, de fagon a rtaliser l 1 adsorption par le milieu 
poreux des composts extraits. 

10. - Installation suivant la revendication 9 
caracttriste en ce que 1 ■ enceinte d ■ impregnation (9) 
comporte des moyens d'apport d f enthalpie (11). 

11. - Installation suivant la revendication 10 
caracttriste en ce que les moyens d ! apport d ! enthalpie sont 
const ituts d'une double enveloppe (11) £ circulation de 
fluide caloporteur. 

12. - Installation suivant l'une des revendications 9 
^ 11 caracttriste en ce que I'extracteur (1) est constitut 
d'une colonne de f ractionnement fonctionnant h contre- 
courant, adaptee au traitement de matures premieres 
liquides- 

13. - Installation suivant 1 ■ une des revendications 9 
* 12 caracttriste en ce qu'elle comporte des moyens 
d' injection d'un co-solvant organique au sein du fluide 
solvant. 
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